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p ntrr 4- g mRprUche 

— x . nunR V on (lteth)Acryl S aure- 

n) ) verfafcren zur Herstellung v tens ein em 

J estern aus ( M etn)Acrylsaure u*d 4-wertigen ali- 

phatisclxen, gesattxgten *\ ,-Jfl*»l 
LerungsproduKte oder v«- ^^! d£oW en-1 ,3 

uttte r azeotropen Ver * S **^ eines alil ft»tl«*«- 

Kohlenuasserstoff s mxt ein eines Ver - 

von 40°C bis 1ZOOC sowxe x^Geg poly „ 

uerxsationsinnxbitors, tod ^°* * ^ VO n 

0,001 - 5 Gew.-* *££Z?£ 0 ,„ - 0.3 Gew -* 
der phosplxorxgen ^ e ^eiwertigen Phenols, 

^ eS V™JeT*J^*»* aus (Ka^Acrylsaure und 
stets bezogen aux =>™ 
20 AlkohDl, durcngefUhrt wird. 

v» 1 dadurch gekennzeichnet, 
2) Verfa^n -on ^Pruo^; der Bste r der 

daB 10 - 60 Gew.-* der ue azeotropen yeresterung 
phosptxorxgen Saure vor Restmenge 

2 ^ zudosxert werden. 
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v. A^c« w ,rh 2 dadurch gekennzeichnet , 

3) verfahren nach Anspruch 2, aaaurc 6 

daB die Restmenge der Ester der phosphorigen Saure 
mit Hilfe eines Tragergases zudosiert w«M. 

4) verfahren nach Anspruch 1 , dadurch 

} daB nach der azeotropen Veresterung 

Battel (Schleppmittel), (Meth)Acy 1S aureester und 
fliichtige Nebenprcdukte durch Einblasen von Luft 
Oder Stlckstoff, ggf . mit organischen ?^sp^ 
Lgereichert oder gesattigt, aus de* Veresterungs- 
3 produkt entfernt werden. 
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BAYER AKTIENGESELLSCHAFT 5090 Leverkusen, Bayerwerk 

Zentralbereich Fr/W 
Patente, Marken und Lizenzen ^ ^ ^ 



Verfahren zur Herstellung von (Meth)Acryls3ureestern 

Die Erf indung betrifft ein Verfahren zur Herstellung 
von (Meth)Acrylsaureestern geringer Farbzahl und hoher 
Lagerstabilitat durch Veresterung von (Meth)Acryl- 
saure und mindestens einem Alkohol aus der Gruppe der 
5 2- bis 4-wertigen aliphatischen, gesSttigten Alkohole, 
deren Oxethylierungsprodukte oder der nichtsubstituierten 
oder durch -C-j-Alkyl mono- und disubstituierten 5- 
Hydroximethyl-dioxane-1 ,3 unter azeotropen Veresterungs- 
bedingungen in Gegem/art von organischen Phosphiten 
10 und phenolischen Polymerisations inhib it oren. 

Die so hergestellten, nicht durch Destination ge- 
reinigten (Poly)-AcrylsSureester werden vorzugsweise 
als Verdunnungsmittel in strahlenh&rtenden Binde- 
mitteln eingesetzt, wobei die Forderung nach farb- 
15 losen Produkten mit geringer Saurezahl hoher Lager-. 
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stability und praktisch keinem Eigengeruch erfiillt 



wird. 



Polyfunktionelle (Meth)Acrylsaureester neigen sehr 
leicht zur unervrtinschten Polymerisation. Fur die 
Stabilisierung der polyfunktionellen (Meth)Acryl- 
saureester hat man bereits an sich bekannte Poly- 
me risationsinhibitoren, wie Pbenole , . Phenolderivate , 
Kupfer, Kupferverbindungen, Phenothiaiin, jerwendet, 
d edoch hat sich die hierdurch erzielte St&ilisierung 
in vielen Fallen als nicht ausreichend erwiesen. 

Man hat die genannten Inhibitoren auch bereits den 
Reaktionsgemischen fur die Herstellung der poly- 
funktionellen (Meth)Acrylsaureester zugesetzt. So 
ist es aus der DE-AS 1 267 547 und aus der Zeitschrift 
«Chem. and Ind.« 18 (1970). Seite 597, bekannt, poly- 
funktionelle (Meth)Acrylsaureester durch azeotrope 
Veresterung der (Meth)Acrylsaure mit mehrwertigen 
Alkoholen in Gegenwart der genannten Polymerisations- 
inhibitoren und von sauren Katalysatoren her zuste lien, 
wobei man als sauren Katalysator konzentrierte 
Sohwefelsaure und als Schleppmittel fur das Reaktions- 
wasser Benzol verwendet hat. Dieses Verfahren hat den 
Nachteil, daB eine vorzeitige Polymerisation wabrend 
der Veresterung nur dadurch verhindert werden kann, 
daB man das Verfahren in Gegenwart relativ hoher Mengen 
an Inhibitoren durchfuhren muB, die die Reaktivitat 
der Polyacrylsaureester stark herabsetzen und_dle zu 
sehr stark verfarbten Produkten fUhren, die durch 
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mechaniscbe Reinigung,wie Filtration uber saure Ton- 
erden, Aktivkohle etcnicht verbessert werden konnen. 

Ferner ist es bekannt, N-Hydroxyalkyl-oxazolidine mit 
(Meth)Acrylsaureestern niederer Alkohole in Gegenwart 
5 von Katalysatoren und 2-Ethylhexyl-octylphenyl-phosphit 
und/oder N,N-Bialkylhydroxylaminen als Inhibitoren zu 
N-(Meth)Acryloyloxyalkyl-oxazolidinen umzusetzen. Die 
monomeren Endprodukte sollen im wesentlichen frei von 
Polymeranteilen sein, auch nach lSngerer Lagerung, und 
10 eine Uberraschend gute Bestahdigkeit gegen Verfarbung 
durch Sonnenlicht aufweisen (vergl. US-PS 3 427 294, 
Spalte 4,Zeilen 16-28). 

SchlieBlich ist es aus der BE- AS 1 098 712 u. a. bekannt, 
ungesattigten Polyestern zur Erhohung der Lager^ und 
15 FormbestMndigkeit Mischungen aus organischen Phosphiten 
und phenolischen Inhibitoren zuzusetzeh. 

DaB diese Stabilisatorkombination in nur gerir-ger Menge 
in der Lage sein wUrde, die schwierige Phase der Ver- 
esterung der Acrylsaure mit polyfunktionellen Alkcholen 
zu stabilisieren, war nicht vorauszusehen, da hier bei 
20 wesentlicb hoheren Temperaturen und in stahdiger Gegen- 
wart von Luftsauerstoff gearbeitet wird. 

Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist nun ein Ver- 
fahren zur Herstellung von (Metb)Acrylsaureestern aus 
(Meth)Acrylsaure und mindestens einem Alkohol aus der 
25 Gruppe der 2- bis 4-wertigen aliphatischen, gesattigten 
Alkohole, deren Oxethylierungsprodukte oder von durch 
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C -c, Alkyl mono- und disubstituierten 5-Hydroxxmethyl- 
d loxanen-1,3 unter azeotropen Veresterungsbedingungen 
und unter Verwendung mindestens eines alxphatxschen 
und/oder cyoloaliphatischen und/oder aromatisohen 
Kohlenwasserstoffs mit einem siedepunkt im Berexch 
vo» Z°C bis 120°C sowie in Gegenwart exnes Ver- 
esterungsfcatalysators und m indestens eines^ Poly- 
me risationsinhibitors, dadurcb gekennzexcnnet daB 
die azeotrope Veresterung in Gegenwart von 0,001 5 

.indestens eines organischen ^ 
pnosphorigen Saure und von 0.01 0,3 Gew^ * 
t^nes ein- oder zweiwertigen Phenols, stets Dezogen 
auf Su^e der Gewichts»engen aus (M etb)Aorylsaure und 
Alkohol, durchgeflflirt wlrd. 



15 vorzugsweise werden Etoosphlte der Pormel 




20 Halogen-, insbesondere Chloralkyl mx ^ 
Aryl, insbesondere Phenyl oder durcb 

££uiertes Aryl (insbesondere durcb substituiertes 
Phenyl) bedetrten. 

Nam entlicb genannt 
25 bexyl-, Triphenyl-, Trx-p-kresyl, Trx b cnx 

phosphit. 

Besonders bevorzugt ist Triethylpbospbit . 
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Vorzugsweise werden die Phosphite in Mengen von 0,01 
bis 1 Gew.-%, bezogen auf Summe der Gewichtsmengen axis 
eingesetzter (Meth)Acrylsaure und eingesetztem Alkohol, 
verwendet. Vorteilhaft ist ein Einbringen dieser Kom- 
5 ponenten auch in die Gasphase. 

Geeignete Inhibitoren auf Basis ein- und mehrwertiger 
Phenole sind beispielsweise Phenol, p-Methoxiphenol , 
2 , 5 -Di-tert . -butyl -p-kresol , Hydrochinon , Toluhydro- 
chinon, tert . -Butylbrenzkatechin und 2,5-Di-tert.-butyl- 

10 hydrochinon. Bevorzugt werden 2,5-Di-tert.-butyl-hydro- 
chinon, insbesondere eine Mischung der beiden letztge- 
nannten Inhibitoren im Gewichtsverhaltnis 1 : 4 bis 
4: 1. Vorzugsweise werden die phenolischen Inhibitoren 
in Mengen von 0,1 bis 0,2 Gew.-96, bezogen auf Gesamt- 

15 gewichtsmenge aus eingesetzter (Meth)Acrylsaure und 
eingesetztem Alkohol. 

' Als zu veresternde zwei- his vierwertige Alkohole seien 
beispielsweise genannt: Ethylengylkol , Propylenglykol , 
Butandiol-1 ,4, Hexandiol-1 ,6, Neopentylglykol , Di- 

20 ethylenglykol, Triethylenglykol, Dlmethyloipropan, 
Glycerin, Trimethylolpropan, Trimethylolhexan, Tri- 
methyloiethan, Hexantriol-1 ,3,5, Pentaerythrit , ferner 
die Oxethylierungsprodukte vorstehender Alkohole mit 
1-20 Mol Ethyl enoxid pro Gramm-Mol Hydroxyl. SchlieBlich 

25 aeien als monofunktionelle Alkohole durch Cj-Cj-Alkyl 
mono- und disubstituierte S-Hydroximethyl-dioxane-1 ,3 
genannt, z.B. 5-Ethyl-5hydroximethyl-dioxan-1 , 3 , hp 
77-78,5°C/0,7 mm Hg; 2-Methyl-5-ethyl-5hydroximethyl- 
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dioxan-1,3, b P :107 - 109°C/1,5 mmHg, J' 5 "^^" 
hy droximethyl-dioxan-1,3. bp; 78°C/0,2 mmHg ; 2-Propyl- 
ihyl^-bydroximethyl-dioxan-l^, bp: 93°C/0,2 mmHg; 
2-lsopropyl-5-ethyl-5-hydroximethyl-dioxan-1,3, ^ 
81°C/0,3 mm Hg. Die Herstellung der vorgenannten 5- 
Hydroximethyl-dioxane-1 ,3 kann nach den Bedingungen 
des US-PS 4.076.727-Beispiels 1 erfolgen. 

Als veresterungskatalysatoren fur das erfindungsgemaBe 
Herstellungsverfahren der Acrylsaureester dienen handels- 
ubliohe organische oder anorganisohe Sauren Oder 
Xonenaustausoher, wobei p-Toluolsulfons.ure und Schwefel- 
saure besonders bevorzugt sind. Sie werden xn exner 
Menge von 0,1 - 3 Gew.-%, bezogen auf das Veresterungs- 
gemisch., eingesetzt. 
15 Di e.Veresterung erfolgt unter azeotropen Bedingungen bei 
40 - 120°C , vorzugsweise 70 - 120°C, wobei sich als 
schleppmittel fUr die Entfemung des Reaktionsvassers 
aliphatisohe oder. cyoloaliphatisohe oder aromat "^ . 
Kohlenwasserstoffe oder Gemisohe derselben, 
20 solche mit einem Siedebereich zwisohen 40 und 120 C, 
vorzugsweise zwisohen 70 und 120°C, als besonders ge- 
eignet erwiesen haben. 

Geeignete aliphatisohe Kohlenwasserstofxe sind beispiels 
weise Hexan und seine Isomeren, Cyclohexan vor allem 
25 aber bohersiedende Kohlenwasserstof f gemische , die auch 
hSher- oder niedersiedende Kohlenwasserstoffe ent- 
halten konnen. Besonders bevorzugt ist Toluol. Die 
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Menge des zugefiigten Kohlenwasserstpf fs ist in keiner 
Weise kritisch; je nach den verwendeten Apparaturen, 
in denen die Veresterung durchgefiihrt wird, kann die 
zugesetzte Menge zwischen der 0,05- und 2-fachen 
Menge des Reaktionsgemisches aus (Meth)Acrylsaure und 
Alkohol gewahlt werden. Vorteilhaft ist ein Mengen- 
verhaltnis von 1 : 0,1 bis 1 : 0,5 Veresterungsgemisch 
zu Kohlenwasserstoff . 

Das Kohlenwasserstoff -LQsungsmittel dient beim Vorgang 
der Veresterung als Schleppmittel , urn das freigesetzte 
Wasser auszukreisen. Die Veresterung im Sinne der 
Erfindung muB also unter apparativen Bedingungen 
durchgefiihrt werden, hei denen ein solches Auskreisen, 
d.h.,ein Abscheiden des Reaktionswassers mSglich ist. . 
GewShnlich bedient man sich hierbei der tiblichen 
Wasserabscheider. 

(Meth) Acrylsaure und die Alkohole kSnnen fur die Ver- 
esterung in aquivalenten Mengenverhaltnissen eingesetzt 
werden, d.h. ,auf ein Grammaquivalent OH des Alkohols 
ein Grammaquivalent (Meth) Acrylsaure . Es ist im Falle 
der mehr als zweiwertigen Alkohole ohne weiteres moglich, 
nur einen Teil der OH-Gruppen zu verestem. Auch der 
Eins :tz von uberschtissiger Acrylsaure be i der Ver- 
esterung ist prinzipiell mSglich. Bereits bei einem 
UberschuB von etwa 10 Molprozent Uber die theoretisch 
erforderliche Menge lSBt sich eine vollstandige Ver- 
esterung aller vorhandenen OH-Gruppen erzielen. Die 
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Uberscbiissige Aery 1= Sure *ann in ReaJrtioosgemtsch v«r 
nleiben.oder sie km nach der Veresterung auf ver 
"n^ene Weise en«emt oder umgesetzt werden. bei- 

P^lsweise durob .in. Reaction »it einer 
b Ldung oder durch Vasosection Urft oder 
einem anderen Gas, ggf. angereichert Oder ges&ttigt n 
den angegetoenen phosphiten. 

^r azeotropen Was.erabacheldung.zuaa.men mxt saurem 
SLlysator und der zu» Ausla-elsen d.s Wassers be- 
SS32 ^enge an Kohlenwasaerstoffgemisch.wi. Cyclo- 
nexan Oder vorzugsweis. Toluol, unter stet^em Zu- 
fUhren einer weiteren Menge (40 - 90 Oew.-* der Go- 
ings} On organisohen Ph<« P hitverbindungen a, . 
RUokflufl erhitzt wlrd. Die abgesehxedene Menge Wasser 
Z der Abfall des Gebaltes an freler Aorylsaure, der 
durob Titration leleht be.timmt werden tonn glbt Aus 
Kunft Uber den Fortgang der Veresterungsreaktion. Hat 
der Gehalt an freier Aorylsaure den gewttnsenten Stand 
trralobt, so wird die Reaktion abg.broonen ,ggf . weitere 
" m ^bitoren zugesetzt.und das als Sehlepp- 
"i«el far das Reaktionswasser dienende Kohl.nvass.r- 
stoffgemisch. abdestilliert. 

Das stetige ZufUbren der Phosplxltverbindungen wafcrend 
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der Veresterung und ggf. der Aufarbeitung kann auch 
vorteilhaft durch Einblasen der Phosphitverbindungen 
durch Trager-Gase, beispielsweise Stickstoff oder 
Luft, in das Reaktionsgemisch erfolgen. Besonders 
bietet sich fiir diese Vorgehensweise das Tri thyl- 
pfrosphit an, das in genugender Menge mit einem Luft- 
strom in die Reaktion eingebracht werden kann. 

Bei der Durchfiihrung des erf indungsgemaBen Veresterungs- 
verfahrens eriibrigt sich ein Waschvorgang zur Ent- 
fernung des Veresterungskatalysators. Die Stabili- 
sierung mit reaktivitStsmindernden Stabilisatoren 
herkSmmlicher Art, beispielsweise phenolischen oder 
Kupferverbindungen, kann auf ein MaB reduziert werden, 
das keinen negativen EinfluB auf die ReaktivitSt des 
Produktes bat. Ferner erlaubt das vorliegende Ver- 
fahren die Herstellung der polyfunktionellen Acryl- 
saureester im technischen MaBstab. Audi bei Ansatzen 
in der GrSBenordnung von mehreren Tonnen l&Bt sick 
die Veresterung in der hier ausgefiihrten Weise problem- 
los durchfuhren. 

Ebenso ist eine kontinuierliche Verfahrensweise unter 
Beriicksichtigung der erf indungsgemaBen Kriterien mSglich 
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maBen Acryxsaui. werden kann, ohne 

f aroliche VerSnderung aufrechterhalten wera khuh, 

dafi eine Polymerisation eintritt. 

«S .it PhospHiten angereionert oder gesattigt ent 
g6 f . mi* fflosp in arbitration kSnnen diese 

fer nt werden. Nach einer KLarixxxra^x a ^ aM . 
P^ukte als Laokronstoffe fUr die Elektronenstranl- 
oder in uv-Lioht-hartenden Druokfar*en oder 
hartung oaer ode r Verguflmassen 

Uberzugslacken, Sprchteln, Form- 

eingesetzt werden. 

a f die hier erwahnten Anwendungen ist der Einsatz 
> Auf die hier ^rwarm Weise be scnrankt, sie 

dieser Produkte jedoch in keiner we* 

• *«<-n iiberall dort Verwendung finden, wo 
konnen pnnzipiell crylS aureest*r als Ver- 

auch bisher Acryl- oder Me*nacryis<«" 
diinner und/oder Vernetzer eingesetzt werden. 
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Beispiel 1 

3,5 kg Acrylsaure, 5,36 kg eines oxethylierten Tri- 
methylolpropans , OH-Zahl 550 mg KOH/g Substanz, sowie 
2,7 kg Cyclohexan und 0,073 kg konz. H 2 S0 4 werden 
in einen 20 kg-Kessel eingewogen. Nach Zugabe von 
0,006 kg Triethylphosphit sowie 0,004 kg 2,5-Di-tert.- 
butylhydrochinon wird unter Durchleiten von mit 
Triethylphosphit gesattigter Luft (10 1/b) und Uber- 
leiten von mit Triethylphosphit gesattigter Luft 
(10 1/h) im Umlauf uber einen Wasserabscheider ziigig ent- 
wassert, B^i einer Sumpftemperatur von 82°C wird 
nach 17 Std. Veresterungszeit eine SSLurezahl SZ von 
12 erreicht. 

Der Ansatz wurde abgekiihlt ,und nach Zugabe von 0,005 kg 
Tr iethylphosphit , 0 , 0024 kg 2,5 -Di- 1 ert . -buty Ihydr o- 
chinon sowie 0,0024 kg 2,5-Di-tert^-butylhydrochinon, 
sowie 0,002 kg Toluhydrochinon wurde unter Anlegen 
eines Vakuums das Cyclohexan abdestilliert • 

AnschlieBend wurde ein Vakuum von 50 mbar eingestellt 
und bei 105°C Sumpftemperatur iiber das Steigrohr ca. 
50 1/h Triethylphosphit gesSttigte Luft Uber 4 Std. 
unter Ruhren durchgeblasen* 

Danach war eine Saurezahl von 2,5 erreicht- Der Ansatz 
wurde iiber ein Filter abgedrtickt und Farbzahl und Vis- 
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kositat bestimmt. 

jodfarbzahl: 0-1 
Viskositat: 120 mPas 



15 



Beispiel ? (Vereleich) 

Es wurde Beispiel 1 wiederholt mi* der Snderung, dafl 
bei der Stabilisierung auf jegliche Verwendung von 
Trie thy lphosphit verzichtet wurde. 
Das Produkt hatte anschlieBend eine 
jodfarbzahl: 2 - 3 

Viskositat: 190 mPas 



Tteispiel 3 

Es wurde exakt wie unter Beispiel 1 verfahren mit der 
Anderung, daB statt Triethylphosphit die analoge molare 
Menge fi -Triohlortriethylphosphit eingesetzt wurde, £- 
doch kein Phosphit iiber die Gasphase mit Luft eingeleitet 
wurde. 

Das Produkt hat folgende Kennzahlen: 

Jodfarbzahl: 1-2 
Viskositat: 1*5 mPas 



20 Aus diesen Beispielen ist deutlich der Vorteil des 
erfindungsgemaBen Verfahrens zu ersehen. 
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Beispiel 4 

In einen 20-kg-Kessel werden 7,24 kg Acrylsatire, 
5,85 kg Hexandiol-1 ,6, 5,84 kg Toluol sowie 0,0263 kg 
p-Toluolsulf onsSure , 0,009 kg Triethylphosphit , 
5 0,00524 kg Toluhydrochinon und 0,0052 kg 2,5-Di-tert.- 
Butylhydrochinon eingewogen. Unter Durchleiten von 
10 1/h Luft (die Luft wurde vorher durch eine Wasch- 
flasche mit Triethylphosphit geleitet) und Uberleiten 
von 10 1/h Stickstoff wird im Umlauf entwSssert, Nach 

10 10 Std . ist eine SZ von 8 erreicht.Der Ansatz wird 
abgekiihlt, 0,009 kg Triethylphosphit, 0,0025. kg 
Toluhydrochinon und 0,0025 kg 2,5 Di-tert.-butyl- 
hydrochinon zugegeben und das Toluol im Vakuum ab- 
destilliert. Anschlieflend wird abgekiihlt und liber 

15 einen Feinfilter filtriert. Es resultierte ein Prddukt 
mit folgenden Kennzahlen: 

SSurezahl: 3,2 

Jodfarbzahl : 0 - 1 

Viskositat : 7,8 xaPas 

20 Ausbeute : 98 % d.Th. 

Beispiel 5 

Es wurde Beispiel 4 reproduziert , ^edoch ohne Mitver- 
wenduhg von Triethylphosphit. 



Le A 19 471 



03QG43/00S4 



2913218 



4C 

-J* - 



5 



Prodiaktkennzahlen : 

SSurezahl: 3»° 

jodfarbzahl: 6 

Viskositat: 13 *Pas 

Ausbeute: 96 * der Theorie. 



Rfttspiel 6 (Vergleich) 

Es wurde Belspiel 5 reproduziert , mit der Anderung, 
daB kein Di-tert . -butylhydrochinon eingesetzt wurde, 
sondern stattdessen die gleiche Menge Toluhydrochinon 
10 zusatzlich verwendet wurde. 



Produktkenndaten : 

Saurezahl: 3,1 

jodfarbzahl: 12 

Viskositat: 9»5 =* as 



15 Tteisoiel 7 (Vergleich) 

Es wurde Beispiel 5 wiederholt mit der Anderung, da0 
d etzt kein Toluhydrochinon verwendet wurde, sondern 
L vorher eingesetzte Menge durch Di-tert . -butylhydro- 
chinon zusatzlich ersetzt wurde. 



20 Ergebnis: 

Saurezahl: 2 » 9 
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J odf arbzahl : 
Viskositat: 
Ausbeute : 



2-3 sehr gelb 
22 mPas 

90 % der Theorie. 



Aus diesen Ergebnissen ist klar zu entnehmen, daB ein 
5 optimales Produkt im Hinblick auf niedrige Viskositat 
und Farbzahl nur durch Kombination von an sich bekannten 
Stabilisatoren unter mtverwendung von Trialkylphos- 



phi-ten zu erhalten ist. 
Beispiel 8 

10 In einen 20-kg-Kessel werden 6,3 kg Cyclohexan, 3,35 kg 
Acrylsaure, 6,52 kg 5-Ethyl-5-hydrojQrmethyl-dioxan-1 f 3 
(vergl. US-PS 4. 076 .727 -Beispiel 1 ), sowie 0,09 kg konz. 
H 2 S0 4> 0,01 kg Di-tert.-butylhydrochinon, 0,002 kg 
Toluhydrochinon sowie 0,001 kg 2 , 5-Di-tert . -butyl-p- 

15 kresol eingewogen. Unter Durchleiten von 8 1/h Luft 

(tiber Triethylphosphit gesSttigt) wird mit einer Sumpf- 
temperaturbegrenzung bei 82°C im Umlauf 18 Stunden 
azeotrop entwassert. AnschlieBend wird das Cyclohexan 
abdestilliert , zum Schlufl unter Anlegen von Vakuum, 

20 und der Ansatz filtriert. Das Produkt hatte folgende 
Kenndaten: 

Saurezahl: 3,8 
Jodf arbzahl: 0-1 
Viskositat: 20 mPas 

25 Ausbeute: 89 % der Theorie. 

Beispiel 9 

Beispiel 8 wurde wiederholt mit der Xnderung, daB auf 
den Einsatz von Triethylphosphit verzichtet wurde. 
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Ergebnis : 



4-5 



jodfartozahl: 
SSure zahl: 5»5 
Viskoaitat: 35 mPas 



4- ^^r. Effekt der erf indungsgemafien 

zxzz. zzz v - -inns-.. 

tell erarbeitet werden muB. 

Beisgiel 10 (Vergleicb gegenUber US-PS 3 427 *»> 

; ~ , 1 wird wiederholt mii der Xnderung, dafl 
Beispxel i wira TM-v» v iliexyl-octylplienyl- 

N,N-Dlethylhydr 0 *ylamin ersatzt wurde. 

ssterung ein starker Polynomiederschlag^N.ch 3 
ReaWianaseit w>r totala Galiarung das toaatzaa 
einge-treten. 
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